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(54) Title: METHOD FOR RECOVERING FLUORINATED EMULSIFIERS FROM AQUEOUS PHASES 

(54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR ROCKGEWINNUNG FLUORIERIER EMULGATOREN AUS WASSRIGEN PHASEN 

(57) Abstract: The invention relates to a method for recovering fluorinated emuisifieis from an aqueous phase containing small 
quantities of fluoro-polymo* particles. According to the inventive method, the aqueous [diase is treated wi& a smaU quantity of a 
non-ionic surface-active agent, the treated aqueous phase is brought into contact with an anionic esLdtxaaaga resin, and the adsorbed 
emulsifier is separated from the exchanger resin. The fine particle fluoro polymer can be quantitatively ptecq>itated in the untreated 
5^ aqueous phase or the eluate. 



(57) Zusammenlkssung: Fluorierte Emulgatoren kdmien aus einer vt^lssrigen Phase zurOckgewonnen werden, die Ideine Mengen 
an Fhiorpolymerteilchen enthalt, indem man die w^rige Phase mit einer geringen Menge eines nichtionisdien oboflSchenaktiven 
Mittels behandelt, die so eingestellte wassrige Phase in Kontakt mit einem amomscheQ Austauscheibarz bringt und den adsoifoierten 
Emulgator aus dem Austauscheiluirz fieisetzL Hierbei kami in der unbehandelten wassrigen Phase od^ dem Eluat das feuiteilige 
Huorpolymer mit Flockungsmitteln quantitativ gefSllt wenlen. 
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Verfahren zur Riickgewinnung fluorierter 
Emulgatoren aus waBrigen Phasen 

10 

Die Erfindung betrifft die Aufarbeitung von Abwassern, 
insbesondere von schwach belasteten Abwassern, die 
fluorierte Emulgatoren enthalten, wie sie bei der 
Polymerisation fluorierter Monomerer eingesetzt werden, 

15 da sie keine telogenen Eigenschaf ten haben. Vor allem 

werden die Salze, vorzugsweise die Alkali- oder 
Ammoniumsalze, von perf luorierten oder teilf luorierten 
Alkancarbonsauren oder -sulf onsauren verwendet. Diese 
Verbindungen werden durch Elektrof luorierung oder durch 

20 die Telomerisation fluorierter Monomerer hergestellt, was 

mit hohem Aufwand verbunden ist . Es hat deshalb nicht an 
Versuchen gefehlt, diese Wertstoffe aus Abwassern 
wieder zugewinnen . 

25 Aus der US-A-5 442 097 ist ein Verfahren zur 

Riickgewinnung von fluorierten Carbonsauren in 
verwertbarer Form aus verunreinigten Ausgangsmaterialien 
bekannt, wobei man aus diesen Materialien im waErigen 
Medium mit einer hinreichend starken Saure die fluorierte 

30 Carbonsaure not igenf alls freisetzt, diese mit einem 

geeigneten Alkohol umsetzt und den gebildeten Ester 
abdestilliert . Als Ausgangsmaterial kann hierbei eine 
Polymerisationsf lotte dienen, insbesondere aus der 
sogenannten Emulsionspolymerisation, bei der das 

35 Fluorpolymer in Form kolloidaler Teilchen mit Hilfe 

relativ hoher Mengen an Emulgator hergestellt wird. 
"Polymerisationsf lotte" ist hierbei das Abwasser, das bei 
der Isolierung des Fluorpolymer s durch Koagulation (ohne 
weitere Verf ahrensschritte wie Waschen) anfallt. Dieses 
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Verfahren hat sich sehr gut bewahrt, setzt aber eine 
gewisse Konzentration an fluorierter Carbonsaure im 
Ausgangsmaterial voraus • 

5 Die destillative Ruckgewinnung der f luorierten 

Carbonsauren kann auch in Abwesenheit von Alkoholen 
durchgefuhrt werden. Bei dieser Verf ahrensvariante wird 
die Fluorcarbonsaure in Foirm eines hochkonzentrierten 
Azeotrops abdestilliert . Diese Verf ahrensvariante ist 
10 aber aus energetischen Griinden technisch nicht 

vorteilhaft. Aufierdem ist das resultierende Abwasser 
starker belastet als vor der Behandlung. 

Aus der DE-A-20 44 986 ist ein Verfahren zur Gewinnung 

15 von Perf luorcarbonsauren aus verdunnter Losung bekannt, 

wobei man die verdiinnte Losung der Perf luorcarbonsauren 
in Adsorptionskontakt mit einem s'chwachbasischen 
Anionen-Austauscherharz bringt und dadurch die in der 
Losung enthaltene Perf luorcarbonsSure an das Anionen- 

20 Austauscherharz adsorbiert, das Anionen-Austauscherharz 

mit einer waSrigen Ammoniaklosung eluiert und damit die 
adsobierte Perf luorcarbonsaure in das Elutionsmittel 
iiberfuhrt und schlieSlich die Saure aus dem Eluat 
gewinnt. Fiir eine vollstandige Elution werden jedoch 

25 relativ groSe Mengen an verdunnter Ammoniaklosung 

benotigt und auSerdem ist dieses Verfahren sehr 
zeitraubend. Diese Nachteile uberwindet das aus der 
US'-A-4 282 162 bekannte Verfahren zur Elution von an 
Anionenaustauschern adsorbierten fluorierten 

30 Emulgatorsauren, bei dem die Elution der adsorbierten 

fluorierten Emulgatorsaure aus dem Anionenaustauscher mit 
einem Gemisch aus verdunnter Mineral sSure und einem 
organischen Losungsmittel vorgenommen wird. Bei diesem 
Verfahren wird durch den Einsatz der Saure gleichzeitig 

35 die Regeneration des Austauscherharzes bewirkt . 
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Die Verwendung von Anionen-Austauscherharzen bei der 
Abwasserbehandlung im technischen Mafistab wird essentiell 
behindert durch die Anwesenheit von Fluorpolymer-Latex- 
Partikel. Die Latex-Partikel sind anionisch stabilisiert 
5 und werden folglich im Anionen-Austauscherharz 

koaguliert. Dadurch wird die Austauscherkolonne 
verstopf t . 

Diese Schwierigkeit liberwindet ein vorgeschlagenes 
10 Verfahren zur Gewinnung von fluorierten Emulgatorsauren, 

das dadurch gekennzeichnet ist, dal^ man die im Abwasser 
f einverteilten Feststoffe mit einem Tensid 
beziehungsweise einer oberf lachenaktiven Substanz 
stabilisiert und anschlieSend die fluorierten 
15 Emulgatorsauren an ein Anionentauscherharz bindet und aus 

diesem die fluorierten Emulgatorsauren eluiert 
(WO-A-99/6283 0) . In den Beispielen werden nichtionische 
Tenside in einer Konzentration von 100 bis 400 mg/1 
eingesetzt . 

20 

Es wurde nun ein Verfahren zur Ruckgewinnung fluorierter 
Emulgatoren aus einer waSrigen Phase gefunden, wobei 
diese wafirige Phase neben dem Emulgator kleine Mengen von 
Fluorpolymerteilchen sowie gegebenenf alls weitere 
25 Substanzen enthalt, wobei man 

einen oberen Konzentrationswert eines nichtionischen 
oberf lachenaktiven Stoffes bestimmt, unterhalb dem 
keine weitere Abnahme in der Desorption des an einen 
Anionenaustauscher gebundenen Emulgator s auftritt, 
30 - die waSrige Phase auf eine Konzentration an 

nichtionischem oberf lachenaktivem Mittel zwischen dem 
so bestimmten oberen Konzentrationswert oder einer 
niedrigeren^ noch zur Veirmeidung einer Koagulation der 
Polymerteilchen wirksamen Konzentration einstellt. 
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- die so eingestellte waSrige Phase in Kontakt mit einem 
anionischen Austauscherharz bringt, um die Adsorption 
des Emulgators an das Austauscherharz zu bewirken und 
den Emulgator aus dem Austauscherharz f reisetzt . 

5 

Die geeignete Konzentration an nichtionischem 
oberf lachenaktivem Mittel ist abhangig von der Art des 
Polymers, vom oberf lachenaktiven Mittel und 
gegebenenf alls von weiteren in der wafirigen Phase 

10 enthaltenen Stoffen. Es ist deshalb ratsam, fur jedes zu 

behandelnde Abwasser die geeigneten Konzentrationsgrenzen 
an dem nichtionischen oberf lachenaktiven Mittel zu 
bestimmen. Ublicherweise geniigt eine Konzentration von 
hochstens 10 ppm, meistens eine Konzentration im Bereich 

15 von 5 bis 0,1 ppm. 

Da es sich - wie vorstehend genarint - bevorzugt um 
schwach belastete Abwasser handelt, die erf indungsgemalS 
bearbeitet werden konnen, werden sinnvollerweise nur so 

20 wenig Hilf schemikalien wie notig dem Abwasser zugesetzt, 

um nicht eine neue Belastung fur die weitere Aufarbeitung 
des Abwassers herbeizufuhren. Will man andererseits in 
der industriellen PrsixiS/ bei der gegebenenf alls Gemische 
verschiedener Abwasser vereinigt auf gearbeitet werden, 

25 die jeweilige Bestimmung der Grenzwerte vermeiden, so 

kann man in der Regel mit einem Mittelwert von etwa 3 ppm 
problemlos arbeiten, 

Ein weiterer Vorteil des Einsatzes geringer Mengen an 
30 nichtionischem oberf lachenaktivem Mittel ist neben der 

Vermeidung unno tiger Kosten auch die Unterdruckung des 
Schaumens, das im industriellen MaSstab sehr lastig sein 
kann und gegebenenf alls eine weitere Belastung des 
Abwassers mit Schaumdampf em erf ordert . 



35 
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Bei der Herstellung von Fluorpolymeren wie 
Polytetraf luorethylen, Fluortheinnoplasten und 
f Fluorelastomeren werden die Polymeren durch Koagulation 

abgetrennt, wobei diese mechanisch mit hohen 
5 Scherverhaltnissen oder chemisch durch Fallen mit 

Mineralsauren oder anorganischen Salzen erf olgt . Die 
koagulierten Fluorpolymeren werden ublicherweise 
agglomeriert und mit Wasser gewaschen. So ergeben sich 
relativ hohe Mengen an ProzeSabwassern, namlich 
10 ublicherweise etwa 5 bis 10 t Abwasser pro 1 t 

Fluorpolymer - Bei diesen Prozefischritten wird der 
f luorierte Emulgator zum grofiten Teil ausgewaschen und 
findet sich so im Abwasser. Die Konzentration betragt 
ublicherweise wenige Millimol pro Liter entsprechend zu 
15 etwa 1000 ppm. Neben den bereits genannten Bestandteilen 

enthalt das Abwasser weiterhin Chemikalien aus der 
Polymerisation wie Initiatoren und Puffer, die etwa in 
der gleichen Grofienordnung wie der Emulgator vorliegen 
und sehr geringe Mengen an Fluorpolymer-Latex-Teilchen, 
20 die nicht koaguliert wurden. Der Anteil dieser Latex- 

Partikel im Abwasser ist ublicherweise unter 0,5 Gew.-%. 



Es wurde bereits erwahnt, daiS die Herstellung der 
fluorierten Emulgatoren mit hohem Aufwand verbunden ist, 

25 zumal diese Stoffe in hoher Reinheit eingesetzt werden 

mussen. Weiterhin sind diese Emulgatoren biologisch 
schwer abbaubar, weshalb eine moglichst vollstSndige 
Abtrennung aus dem Abwasser geboten erscheint- Das 
erf indungsgema&e Verfahren erlaubt eine praktisch 

30 quantitative Ruckgewinnung auch aus den vorstehend 

definierten, schwach belasteten Abwassern. 



35 



Ein weiterer Vorteil der geringen Konzentrationen an 
nichtionischem oberf lachenaktivem Mittel ist die 
wirksamere Abtrennung der Latex- Part ikel aus dem 
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anionenausgetauschten Abwasser. Vorteilhaft werden diese 
Partikel mit geringen Mengen organischer Flockungsmittel 
koaguliert, wobei es sich gezeigt hat, dalS die Menge an 
erf orderlichem Flockungsmittel mit steigender 
5 Konzentration an nichtionischem oberf lachenaktivem Mittel 

steigt. Die so erhaltenen, nun mit geringen Mengen an 
oberf lachenaktivem Mittel und Flockungsmittel belasteten 
Fluorpolymere konnen in Baustoffen verwendet werden und 
mussen deshalb nicht aufwendig auf gearbeitet oder 
10 deponiert werden- 

Als nichtionische oberf lachenaktive Mittel eignen sich 
die handelsiiblichen Oxethylate und Oxpropylate von 
organischen Hydroxyverbindungen, wobei aus Griinden des 
15 Umweltschutzes nichtaromatische Oxalkylate bevorzugt 

werden. Bevorzugt werden deshalb Oxethylate von 
langkettigen Alkoholen eingesetzt. 



Organische Flockungsmittel sind zum Beispiel beschrieben 
20 in Encycl . Polym. Sci. Engng. , Wiley Interscience, New 

York 7, 211 (1987) . 



Bei den organischen Flockungsmitteln handelt es sich 
vorteilhaft um kationische Produkte, beispielsweise 
25 Polydiallyldimethylammoniumchlorid . 



Kationische Tenside, wie zum Beispiel 
Didecyldimethylammoniumchlorid, konnen ebenfalls zur 
Ausfallung der nichtionischen stabilisierten 

30 Latex- Partikel benutzt werden. Ihre Verwendung im 

technischen Mafistab ist aber problematisch, well bei 
unsachgemafier Durchfiihrung der Fallung eine Umladung der 
Partikel zu kationisch stabilisierten Latex- Partikel 
liberlagert ist . Dadurch wird der Fallgrad erheblich 

35 vermindert . 
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Die Erfindung wird in den folgenden Beispielen naher 
erlautert . 



5 Beispiele 

In den folgenden Beispielen warden Abwasser mechanisch 
koagulierter Polymerdispersionen eingesetzt, die circa 
90 Gew.-% der bei der Polymerisation eingesetzten 

10 Perf luoroctansaure sowie Latex- Part ikel enthielten. Sie 

sind nicht mit Waschwassern der agglomerierten Harze 
verdiinnt . Untersucht wurden Abwasser aus der 
Polymerisation von Tetraf luorethylen mit Ethylen, 
Perf luor (n-propyl- vinyl) ether , Hexaf luorpropen und eines 

15 Terpolymers aus Tetraf luorethylen, Hexaf luorpropen und 

Vinylidenf luorid sowie Mischungen solcher Abwasser. Da es 
sich zeigte, daS Abwasser der genannten Terpolymer sowie 
der Copolymere aus Tetraf luorethylen und des genannten 
Ethers sowie des Ethylens eher zu Verstopf ungen der 

20 Austauschersaule fiihrten, wurden diese Abwasser naher 

untersucht . 

Die Dimensionen der Anionenaustauschersaule waren: 
Hohe 5 cm, Durchmesser 4 cm, Fiillmenge 500 ml, 
25 Durchf luSgeschwindigkeit 0,5 bis 1 1/h, Arbeitsweise : 

von oben nach unten. Eingesetzt wurde ein 
handelsublicher , starkbasischer lonenaustauscher 
®AMPERLITE IRA 402, Kapazitat: 1,2 mmol/ml . 

30 Ein Zusetzen der Saule wurde f estgestellt , in dem die 

Durchf luiSgeschwindigkeit unter konstantem hydrostatischem 
Druck kontrolliert wurde. Die Versuche wurden bis zum 
Durchbruch der Perf luoroctansaure durchgef lihrt . Ein 
typischer Versuch im LabormaSstab erforderte eine Menge 

35 bis zu 150 1. Die Durchf luEgeschwindigkeit wurde am 
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Beginn xind am Ende durch Wagen des ausgetauschten 
Abwassers f lir eine gegebene Zeit bestitnmt . Eine Abnahrae 
der Durchf luSgeschwindigkeit von unter 20 % am Ende des 
Versuchs wurde als annehmbar erachtet. Zu Beginn des 
5 Versuchs war das Anionen-Austauscherharz in der OH' -Form. 

Die Bestimmungsgrenze fur die Perf luoroctansaure war 
5 ppm- 



10 Beispiel 1 

Eingesetzt wurde ein Prozefiabwasser 

( "Polymerisationsf lotte " ) aus der Polymerisation des 
Terpolymers aus Tetraf luorethylen, Hexaf luorpropen und 
15 Vinylidenf luorid mit 0,3 Gew.-% Polymer-Latex-Teilchen 

und 0,1 Gew.-% Perf luoroctansaure . Eingesetzt wurde ein 
handelsiibliches p-Octylphenol-oxethylat ®TRITON X 100 

(Rohm & Haas, CAS-Nr. 9002-93-1) . 

20 Tabelle 1 



Konzentration ^TRITON [ppm] 


50 


10 


3 


0,3 


Gesamtmenge an durch- 
gesetztem Abwasser [1] 


125 


150 


150 


150 


Durchf luiSgeschwindigkeit 










[l/h] 










Zu Beginn 


1,0 


1,0 


1,0 


1,0 


Am Ende 


0,9 


0,95 


1,0 


1,0 


Konzentration an Perfluor- 










octansSure [ppm] nach 










50 1 


< 5 


< 5 


< 5 


< 5 


100 1 


32 


20 


< 5 


< 5 


125 1 


> 100 


17 


11 


7 


150 1 




> 100 


> 100 


> 100 
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Die Perf luoroctansaure-Konzentrationen nahe dera 
Durchbruch zeigen ein "Auslaufen" bei hoheren 
Konzentrationen des nichtionischen oberf lachenaktiven 
Mittels. Die nominelle lonenaustauscherkapazitat scheint 
5 bei hoheren Konzentrationen an nichtionischem 

oberf lachenaktivem Mittel herabgesetzt . 

Beispiel 2 

10 

Beispiel 1 wird wiederholt mit der Abwandlung, daS als 
nichtionisches oberf lachenaktives Mittel ein 
handelsublicher Fettalkoholpolyglykolether ®GENAPOL X 080 
(Hoechst AG) eingesetzt wurde. 

15 

Tabelle 2 



Konzentration ®GENAPOL [ppm] 


300 


30 


3 


0,3 


Gesamtmenge an durch- 
gesetztem Abwasser [1] 


125 


125 


150 


150 


Dur chf luSge s chwi ndi gke i t 
[1/h] 

zu Beginn 
am Ende 


1,0 
0,9 


1,0 
0,9 


1,0 
0,95 


1,0 
0, 95 


Konzentration an Perfluor- 
octansaure [ppm] nach 

50 1 
100 1 
125 1 
150 1 


< 5 
23 
> 100 


< 5 
18 
> 100 


< 5 

< 5 
12 

> 100 


< 5 

< 5 
8 

> 100 
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Beispiel 3 

Beispiel 2 wurde wiederholt, wobei jedoch ein 
ProzeiSabwasser { "Polymerisationsf lotte" ) aus der 
5 Polymerisation eines Copolymeren von Tetraf luorethylen 

mit Perfluor(n-propyl- vinyl) ether mit einem Gehalt an 
0/1 Gew.-% Perf luoroctansaure und 0,4 Gew.-% 
Polymer-Latex- Part ikeln eingesetzt wurde. 

10 Tabelle 3 



Konzentration ®GENAPOL [ppm] 


30 


3 


0,3 


Gesatntmenge an durch- 
gesetztem Abwasser [1] 


150 


150 


150 


Dur chf luBge s chwindigke i t 








[1/h] 








zu Beginn 


1,0 


1,0 


1,0 


am Ende 


0,9 


1,0 


0,9 


Konzentration an Perfluor- 








octansaure [ppm] nach 








50 1 


< 5 


< 5 


< 5 


100 1 


< 5 


< 5 


< 5 


125 1 


15 


7 


9 


150 1 


> 100 


> 100 


> 100 



Beispiel 4 

15 

Beispiel 2 wurde wiederholt, wobei jedoch ein 
Prozefiabwasser ( "Polymerisationsf lotte" ) aus der 
Polymerisation eines Copolymeren von Tetraf luorethylen 
mit Ethyl en mit 0,2 Gew.-% Perf luoroctansaure und 
20 0,6 Gew.-% Polymer-Latex-Teilchen eingesetzt wurde- 
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Tabelle 4 



Konzentration ®GENAPOL [ppm] 


30 


3 


0,3 


Gesamtmenge an durch- 
gesetztem Abwasser [1] 


75 


75 


75 


Dur chf luBges chwindi gke i t 








[1/h] 








zu Beginn 


0,5 


0,5 


0,5 


am Ende 


0 , 45 


0 , 45 


0,45 


Konzentration an Perfluor- 








octansaure [ppm] nach 








50 1 


< 5 


< 5 


< 5 


100 1 


< 5 


< 5 


< 5 


125 1 


35 


12 


10 


150 1 


> 100 


> 100 


> 100 



5 Beispiel 5 

Die in den Tabellen 5 und 6 angegebenen Abwasser wurden 
mit dem handelsublichen organischen Flockungsmittel 
®MAGNOFLOC 16 97 ( Polydiallyl dimethyl ammoniumchlor id, 

10 Allied Colloids Company) behandelt. Die minimale 

Konzentration des Flockungsmittel s fur eine quantitative 
Fallung der Latex- Part ikel wurde durch Titration 
bestimmt- Eine 0,lgew.%ige Losung des Flockungsmittels 
wurde tropfenweise zu dem Austauscher-Eluat unter mildem 

15 Ruhren gegeben. Die Latex- Part ikel werden praktisch 

momentan gefallt und setzen sich sehr schnell ab. Das 
Eintropfen wird beendet, wenn kein weiterer Niederschlag 
mehr beobachtet wird. Die Ergebnisse zeigt die folgende 
Tabelle . 



20 
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Tabelle 5: PFOS-freies ProzeSabwasser 
(PFOS-Konzentration < 5 ppm) 



^wasser aus 


Beispiel 1 


Beispiel 3 


Beispiel 4 


®GENAPOL 

Konzentration 

[ppm] 


300 


30 


3 


300 


30 


3 


300 


30 


3 


Minimale 
Konzentration 
an Flockungs- 
mittel [ppm] 


23 


3,5 


2,6 


27 


3,0 


2,7 


35 


9 


7,7 



Tabelle 6: Unbehandeltes ProzeSabwasser 
(PFOS-Konzentration circa 1000 ppm) 



Abwasser aus 


Beispiel 1 


Beispiel 3 


Beispiel 4 


^^GENAPOL Konzen- 
tration [ppm] 




3 


30 




3 


30 




3 


30 


Minimale Konzen- 
tration an 
Flockungsmittel 
[ppm] 


4,6 


6 


10 


8,3 


10 


15 


8, 0 


10 


13 
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Anspriichft 

1. Verfahren zur Ruckgewinnung fluorierter Emulgatoren 
aus einer waSrigen Phase, die neben dem Emulgator 

5 kleine Mengen von Fluoirpolyinerteilchen enthalt, 

dadurch gekennzeichnet , daS man 

- einen oberen Konzentrationswert eines 
nichtionischen oberf lachenaktiven Stoffes bestimtnt, 
unterhalb dem keine we it ere Abnahme in der 

10 Desorption des an einen Anionenaustauscher 

gebundenen Emulgators auftritt, 

- die waErige Phase auf eine Konzentration an 
nichtionischem oberf lachenaktivem Mittel zwischen 
dem so bestimmten oberen Konzentrationswert Oder 

15 einer niedrigeren, noch zur Vermeidung einer 

Koacfulation der Polymerteilchen wirksamen 
Konzentration einstellt, 

- die so eingestellte waSrige Phase in Kontakt mit 
einem anionischen Austauscherharz bringt, um die 

20 Adsorption des Emulgators an das Austauscherharz zu 

bewirken und 

- den Emulgator aus dem Austauscherharz f reisetzt . 

2. Verfahren zur Ruckgewinnung fluorierter Emulgatoren 
25 aus einer walSrigen Phase, die neben dem Emulgator 

kleine Mengen von Fluorpolymerteilchen enthalt, 
dadurch gekennzeichnet , daS man die waErige Phase auf 
eine Konzentration an nichtionischem 
oberf lachenaktivem Mittel zwischen 10 ppm iind einer 

30 niedrigeren noch zur Vermeidung einer Koagulation der 

Polymerteilchen wirksamen Konzentration einstellt, 
die so eingestellte waiSrige Phase in Kontakt mit 
einem anionischen Austauscherharz bringt, um die 
Adsorption des Emulgators an das Austauscherharz zu 

35 bewirken und den Emulgator aus dem Austauscherharz 

f reisetzt . 



wo 01/05710 



- 14 - 



PCT/EPOO/06556 



3. Verfahren nach Anspruch 2, wobei die Konzentration 
des nichtionischen oberf lachenaktiven Mittels von 
5 bis 0 , 1 ppm betragt . 

5 4 . Verfahren nach einem oder mehreren der vorhergehenden 

Anspruche, dadurch gekennzeichnet , dalS das 
nichtionische oberf lachenaktive Mittel nicht 
aromatisch ist . 

10 5. Verfahren nach einem oder mehreren der vorhergehenden 

Ansporuche, wobei das nichtionische oberf lachenaktive 
Mittel ein Fettalkoholoxethylat ist. 

S . Verfahren nach einem oder mehreren der vorhergehenden 
15 Anspruche, wobei zu der waSrigen Phase eine wirksame 

Menge eines organischen Flockungsmittels zugegeben 
wird, um im wesent lichen die gesamten Fluorpolymer- 
Partikel auszuf alien . 

20 7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet , 

daS das Flockungsmittel ein organisches kationisches 
Flockungsmittel ist . 

8 . Verfahren nach Anspruch 6 oder 7 , dadurch 
25 gekennzeichnet , daS das Flockungsmittel der 

unbehandelten oder behandelten waSrigen Phase 
zugesetzt wird. 
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